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(54) Verfahren zur Herstellung von N,N-Dimettiyiperylen-3,43,10-tetracarbonsaurediimid In 
transparenter Plgnnentfbrm 

(57) Die Erfindung t>etrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von N,N*-Dtmethyl-perylen-3,4,9,10-tetracarfoon- 
edurednmid unter Anwendung der Reaktion von . 
Peryfen-3.4.9.10-tetracartx)nsduredianhydrid mH Mono- 
methylamin. dadurch gekennzeichnet daB man pro Mol 
Perylen-3.4,9.10- tetracartx>nsduredianhydrid die min- 
destens 2-fach molare Menge Monomethylamin und 
eine mindestens 3-fache Gewichtsmenge W^ser, 
t)ezogen auf das Gewicht des Dianhydrids. einsetzt, die 
Reaktion k>ei einer Temperatur von 50 bis 200 durch- 
fuhrt. nicht umgesetztes Monomethylamin abdestOllert 
das erhaltene Rohpigment in einem f iOssigen, wdBrigen 
Oder wdBrig-organiechen Medium auf einer ROhnverks- 
kugelmuhle. die mit einer Leistungsdicfrte von mehr als 
1,5 kW pro Liter MaHraum und einer Ruhnwerksum- 
fangsgescfiwindigkeit von mehr als 12 m/s t>etrieben 
wird. unter der EinwirKung von Mahlkfirpem vom Durch- 
messer gjek^h oder kteiner als 0.9 mm naOvermahIt und 
das erhaltene Pigment isoliert; mit der MaBgat)e, da8 
zu einem beliebigen Zeitpunkt des Verfahrens. spSte- 
stens jedoch wdhrend der NaBmahlung, ein oder 
mehrere Zusatzstoffe aus der Gruppe der Pigmentdi- 
spergatoren und Tenside zugegeben weiden. 



Prtn»d by Xftnst (UK) Business Servloes 
2.16.7/316 



EP0979846A1 



Beschrelbung 

[0001 ] Gegenstand der vorfiegenden Erf indung ist etn besonders umweMreundltches und wirtschaftiiches VeHahren 
zur HersteOung vDn transparenten N,N'-Dimeihyl-peiyten-3.4.9J()-tetracaftx>nsaurediinr^^ zum Pigmentie- 

5 ren von hochmolekularen Matemlien. 

[0002] Bei der Pigmentierung von Automobillacken, insbesondere den MetalGdacken. warden Pigmente benOtigt. die 
bei hoher Transparenz und reinem Farbton laibetarke und hochglfinzende Ladderungen ergeben. Die Farbkonzentrate 
(mill base) und die Lacke mOssen niedrlgviskos sein und dOrfen ketne Strukturviskosiiat zeigen. AuBerdem werden sehr 
gute Echtherten. insbesondere gute Wetterechtheit verlangt 

10 [0003] N.N'-0im^hylpa7len-3,4,9.10-tetracarbonsaurediimid (Dimethytperylimld) wird als organisches Rot- Oder 
Marronpignient (C.I. Pigment Red 1 79. C.I.Nr. 71 130) seit langem verwendet wobei sowohl transparente als auch dek- 
kende Formen des Pigments bekannt sind. In Abhdngigkeit von den Herstellbedingungen weiden rote Oder marronfar- 
t)ene Pigmente ertialten. Zu seiner Heretellung wenden folgende Verfahren beschriek>en: 

[0004] Die DE-B-21 53 087 (QB-A-1 370 433) beschreibt (fie Umsetzung von Perylen-3.4.9. 1 0-tetracaitx>nsauredian- 

IS hydrid mit Monomettiylamin k>ei 120 bis 150^C, wobei unter Anwendung hoher Kbnzentrationen des Dianhydrids gear- 
beitet wild. Die bei der KoKJensatkHi ertialtenen Dimethylperylimid-Rohpigmente werden Isoliert. getrocknet und 
danach durch eine intensive Mahl- und Knetoperation mit Salz und anscNieBendem emeuten Trocknen in die fertige 
Pigmenttorm Qberffttirt Nach jeder Verfahrensstufe wird das Pigment isoliert weshalb groBe Mengen an Abwasser 
enlstehen. Das Verfahren liefert jedoch kein transparentes Dimethylperylimid-Pigment das fOr den Ensatz in Metallic- 

20 lacken geeignet ist. Die DE-B-2 504 481 t>esGhreS>t ein Verfahren zur Herstellung von transparenten Dimettiylperylimid- 
Pigmenten, durch Kbndensation von Peryterv3,4.9.10-tetracarbon8auredianhydrid mit der mindestens 4-fach molaren 
Menge Monomethylamin. D^ uberschussige Monomethylamin wird durch RHratk>n der Pigmentsuspension abge- 
trennt und kann aus der Mutterlauge mit WSasseidampf abdestilfiert werden. Die Rttratmn der methylaminhaltigen Sus- 
penskin bereitet ertiebliche technische Probleme. da wegen der starken Qeruchsbelasligung kein Monomethylanrtin in 

25 die Umwelt gelangen darf. FQr die Aufart>eitung der methylaminhaltigen Mutterlauge muB eine zusdtzBche DestiUations- 
anlage bereitgesteitt werden. Transparente Pigmente weiden nur in groBer VerdQnnung erhalten. 
[0005] Aus der EP-A-0208 266 ist die Herstellung eines deckenden Dimethylperylimid-Pigments k>ekannt Bei diesem 
Verfahren wild feinteSiges, trockanes Dimethy^perylinvd-Rohpigment mit einer TeilchengrOBe von weniger als 0,04 |im 
in Gegenwart eines organischen LOsungsnrtittels in einer MOhle oder einem Dispergator einem rekristallisierenden 

30 MahlprozeB unterworfen und das Dimethylperylimid-Pigment anschlieServi isoliert 

[0008] Die EP-A-O 088 392 t>e8Chre3>t ein Verfahren zur Herstellung von transparenten Dimethyt>erylintid-Pigmenten 
duich Umselzung von Persdure mit der mindestens 4-fach molaren Menge Monomethylamin. Das uberschOssige 
Monomethylamin muB mit Natronlauge aus der Mutterlauge freigesetzt und destillativ ak)getrennt werden. Hierbei fallen 
erhebllche Mengen Salze an, die das Abwasser t>elasten. 

35 [0007] Die EP-A-O 318 022 beschreibt ein VerKahren zur Herstellung von deckenden Dimethylperylimid-Pigmenten 
durch Umsetzung von Persdure mit der mindestens 2-fach molaren Menge Monomethylamin. Das nach der Kbndensa- 
tion ertialtene Rohpigment wird auf einer ROhntvertekugelmOhle gemahlen und anschlieBend mit LOsemitteIn gef inisht. 
Transparente Pigmente kOnnen nach den dort beschriebenen Kbndensations-, Pertmahl- und Finishbedingungen nicht 
erhalten werden. 

40 [0008] Es bestand das BedOrfhis, transparente D'imethylperylimkl-Pigmente in einfacher und Okok)gisch einwand- 

freier Weise herzustellen. 

[0009] Es wurde gefunden. daB man transparente DimethyfperylinwJ-Pigmente mit gOnstigen cdoristischen und 
rheologischen Eigenschaften In einfacher und OkologisGh einwandfreier Weise aus Dimethytperylimld-Rohpigmenten 
durch Perlmahlung mit hoher EnergiedkMe herstellen lonn, wenn spatestens bei der PerlmaNung TensMe und/oder 

45 Pigmentdispergatoren zugeseM werden. 

[0010] Gegenstand der Eifindung ist ein Verfahren zur Herstellung von N,N -Dimethyt-perylen-3.4.9.10-t6tracartx>n- 
saureditmid unter Anwendung der Reaktk)n von Peryten-3.4»9,10-tetracartx>nsaurecfianhydrid mit Monomethylamin, 
dadurch gekennzeichnet daB man pro Mol Perylen-3,4,9,10- tetracart)onsauredianhydrid die mindestens 2-fach molare 
Menge Monomethylamin und eine mindestens 3-fache Gewichtsmenge WSasser, bea>gen auf das GewkM des Dianhy- 

50 drids, einsetzt die Reaktion bei einer Terrperatur von 50 bis 200^0 durchfuhrt. nicht umgesetztes Monomethylamin 
abdesblliert, das eitialtene Rohpigment in einem flQssigen. wdBrigen oder wdBrig-organischen Medium auf einer RQhr- 
werkskugefamuhle. die mit einer Leistungsdichte von mehr als 1 .5 kW pro Liter Mahlraum und einer RQhrwerksumfangs- 
geschwindgkeit von mehr als 12 m/s t>etrieben wild, unter der Enwirkung von MahlkOrpern vom Durchmesser gleich 
Oder Meiner als 0.9 mm naBvenrahlt und das ertialtene Pigment isoliert: nrvt der MaBgiat)e, daB zu einem beliebigen 

55 Zertpunkt des Verfahrens, spatestens jedoch wahrend der NaBmahlung. ein oder mehrere Zusatzstoffe aus der Gnj|)pe 
der Pigmentdispergataen und Tenside zugegeben werden. 

[0011] Das Perylen-3,4,9,104etracartx)nsauredanhydrid kann in trockener Form oder als PreBkuchen eingesetzt 
werden. 
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[001 2] Vbrzugswese wird das erfindungsgemdBe Verfahren unter Verwendung der 5- bis 1 2-fachen Gewichtsmenge 
V^sser. insbesondere mit der 6- bis 9-tachen Gewichtsmenge W^sser, bezogen auf das Gewicht des Dianhydrids, 
durchgefuhri Vbrzugsweise wird eine 3- bis 10-fach molare Menge, insbesondere 3- bis 8-fach molare Menge Mono- 
methyfamtn. pro Mot Dianhydrid eingesetzL Das Monomethytamin wird vorzugsweise in wflBriger LOsung zugegeben, 

5 kann aber auch gasfOrmig eingete'rtet werden. 

[0013] Die Zugabe des Monomethylanrins erfolgt zweckmdBigerweise bei einer Temperatur zwischen 0 und 80^C. 
bevorzugt zwischen 20 und GO^C. Die Umsetzung des Dianhydrids nvt Monomethytamin eilbtgt bei einer Temperatur 
zwischen 50 und 200^0. vorzugsweise zwischen 90 und 180^0. gegebenenfafis unter Druck. Nach Beendigung der 
Umsetzung wird Qt)er8ch0ssiges Monomethytamin abdestilliert vortalhafi bei Normaldruck und bis zum Erreichen von 

10 etwa 1 00 ^'C am DestiIlationsut>ergang. Obwohl es vorteilhaft ist, alles QberschOssige Monomethytamin vor dem Mahl- 
prozeB zu entfernen. Icann das Monomethytamin auch erst spater entfernt werden. beispielsweise nach dem Mahlpro- 
zeB Oder erst bei der IsoGerung des Pigments. 

[0014] Das abdest'llierte Monomethytamin Iwn wieder fOr eine ndchste ICondensalionsreaktion eingesetzt werden. 
[0015] Qegebenenfalls wird vor der NaBmahlung und/oder vor der RItration mrt etwas Sdure neutrafislert, um 
IS Geruchsbeiastigungen auszuschtieBen. 

[001 6] Das aus der Synthese erhaltene grobloistalline Perytenrolipigment wird zur Feinverteitung mit Oder ohne Zwi- 
schenisotierung einer NaBmahlung zugefOhrt 

[001 7] FOr die erf IndungsgemdBe Herstellung dieser Pigmente ist eine hohe Mahtwirtoing erforderGch, die durch den 
Ensatz spezieiler AusfQhrungsformen einer RQhrwertcslojgelmQhle erreicht wind. FOr eine Mahlung der gesuchten EfTi- 

20 zienz sind z.B. RuhnwerksloigelmQhlen geeignet. die zum disloxTtinuiertichen und kontinuierlichen Art>eitsablauf ausge- 
legt sind. mit zytinderfOrmigem Oder hohlzytinderfOrmigem Mahiraum in horizontaler oder vertil^er Bauweise und die 
mit einer spezifischen l^stungsdichte von Qber 1,5 1^ pro Liter Mahiraum betrieben werden kOnnea mbei deren 
RQhrwerksumfangsgeschwincfgkeit Qt>er 12 m/s t>etragL Durch die baiitiche AusfOhrung wird sichergesteilt. daB die 
hohe Mahlenergie auf das Mahlgut Qbertragen wird. DafOr geeignete MOtilen sind z.B. in der DE-PS 3 716 587 

2S beschriet>en. Ist die Mahlintensitat der MQhIe zu gering. so werden die guten. erf indun^emdBen Egenschaften, ins- 
t>esondere die hohe Transparenz und Farbstarke und hervonragende Coloristik der Pigmente nicht erreicht Die pro 
Zeiteinheit vom RQhrwerk at>gegelt>ene Energie wird als Zerkleinerungsart)eit und als Reibungsenergie in Form von 
Warme auf das Mahlgut (tt)ertragen. Zur problemlosen Abfuhrung cfieser groBen warmemenge muB durch konstruldive 
Vbrkehrungen das VerhSKnis von Mahiraum zu Mahlraumobeif Idche (KOhlf Idche) mOglichst Idein gehalten werden. Bei 

30 hohen Durchsdtzen wird im Kreislauf gemaNen. und (fie Warme wird Qt>enMegend Qt>er das Mahlgut nach auBen al>ge- 
fOhrt. Als MahlkOrper dienen Kugein aus Zirl«onoxkJ, Zirt«onmischo»d, AluminiumaxkJ Oder Quarz vom Durchmesser 
gleich Oder Meiner als 0,9 mm; zweckmaBig werden solche mit einem Durchmesser von 0,2 bis 0,9 mm, vorzugsweise 
0.3 t)ts 0.5 mm. verwendet 

Betm Ensatz von kontinuierlichen RuhnwerkskugelmQhlen zum Feinverteilen erfolgt die Abtrennung der MahlkOrper 
35 vom Mahlgut vorzugsweise durch Zentrifugalabscheidung, so daB die Trennvorrichtungen von den MahlkOrpem prak- 
tisch nicht beruhrt werden, wodurch man Verstopfungen derseben weilgetiend verttindem kann. Die RQhnwerkskugel- 
mOhlen werden hiert>ei mit hohem MahlkOrperfQllgrad betrieben. Bei den kontinuierlichen RQhrwertskugelmQhIen wird 
der Mahiraum pratctisch voltstdndig mit MahlkOrpem ausgefOllL 

[0018] FOr die Mahlung werden verfahrensgemaB die bei der Synthese erhattenen Rohpigmente eingesetzt die nach 
40 dem Mahlvorgang als feinteilige Pigmente vortiegen. 

[0019] Die Mahlung kann in einem wdBrigen, wflBrig-organischen oder organischen Medium durchgefOhrt werden. 

Vbrzugsweise wird cfie Mahlung ohne Zusatz von LAsemitteln im wftBrigen alkalischen oder neutralen pH-Bereich 

durchgefOhrt Die Pigmentlconzentration im Mahlgut ist abhflngig von der Rheologie der Suspenskxi. Sie sollte bei oder 

unter 30 % Gegen, im allgemeinen 5 bis 25 % t>etragen. vorzugsweise zwischen 7,5 und 20 % sein. 
45 [0020] Die Mahldauer ist abhangig von den Feinhertsanforderungen fOr das jeweilige Anwendungsgebiet. Deshalb 

liegt cfie Vemveitzeit des Mahlguts in der Ruhrwertekugelmuhte je nach gefbrderter Feinheit im allgemeinen zwischen 5 

und 60 Minuten. Sie betduft sich normalerweise auf eine Dauer von 10 bis 45 Minuten. vorzugsweise 15 bis 30 Minuten. 

[0021] Die MaNung wird vorteilhaft t>ei Temperaturen im Bereich 0 bis 100 ""C. zweckmftBig bei einer Temperatur 

zwischen 1 0 und GO **C. vorzugsweise bei 20 bis 50*^0 durchgefOhrt 
so [0022] Das Mahlgut kann auBer der f lussigen Phase, dem Rohpigment. der Tenside und/oder Pigmentdispergatoren 

noch andere Hiffsmrttel, wie z.B. FQIlstcffe. Stelimittel. Harze. Arrtischaumnfvttel. Extender, l^rbmrttel, Kbnservierungs- 

mittel und TrocknungsverzOgerungsmittel enthatten. 

[0023] Als flQssiges Mahlmedium werden Wasser, mit Wiasser mischbare Ci-Cg-Alkanole wie z.B. Methanol. Ethanol. 
n-Propand, Isopropanol. n-Butand. tert.-Butanol Isobutanol. Pentand. Hexanot. Alkylhexanole, Ethylenglytol. Propy- 
55 lenglykol Oder Glycerin; cydische Allonole wie z.B. Cydohexanoi; Ci-Cs-Diaikylketone wie z.B. Aceton, Diethylketon, 
Metf^sobutylketon oder Mettiytethytketon; Ether und Glykolether wie z.B. Dimethoxyelhan, Tetrahydrofuran. Methyl- 
gfykd. Ethylglytsol, Butylglykd, Ethyidigly1«ol. Methaxypropand oder Methoxybutand; aliphatische Sdureamide wie z.B. 
Dimetliytacetamid oder Dimethytfbnnamid; cydische Caibonsflureamide wie z.B. N-Methytf^oBdon, Valero- und 
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Caprolactam, heterocycOsche Basen wie z.B. Pyridin, MorphoOn Oder Pioolin; sowie DimethytsuKoodd Oder Mischungen 
dieserLOsungsmittelmitW^sservefwendeL BesoridersbevorzugtsindV^teserurKlLOsurigenvonCi-Ca-Alk^^ 
W^sser. 

[0024] Die Zugabe der Tenside und/oder Ptgmerrtdispergatoren und/oder der anderen HDfsmittel erfblgt vorzugsweise 
5 vor der Kbndensation Oder vor der Pedmahlung. Aber auch wdhrend der Kbndensation Oder wdhrend der MaMung kOn- 
nen Tenside und/oder Pigmentdispefgatoren und/oder andere HOfsmHtel auf einnnal Oder in mehreren Pdrtionen zuge- 
geben werden. Die Gesamtmenge der zugegebenen Tenside und/oder Pigmentcfispergatoren betrdgt 
zweckmaBigerweise 1 bis 25 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 15 Qew.-%. bezogen auf das Rohpigment. 
[00251 Als Tenside kommen anioniaktive. kationaktive und nichtionogene Tenside Oder Mischungen dieser Mittel in 
10 Betracht Bm)rzugt sind sotehe Tenskle Oder Mischungen von TenskJen, die bei der Destination des Methytamins und 
bei der NaBmahlung nicht schaumen. 

[0026] Als anionaktive obeif iachenakUve MHtei kommen beispielsweise Fettsfluretauride, Fettsflure-N-methyltauride, 
Fettsftureisathionate. Alkytbenzolsuflbnate, AlkylnaphthalinsuKbnate. AlkytphenotpolyglykolethersuKate und Fettalko- 
hotpotyglykoiethersutfate, Fettsfluren, z.B. Palmitin-, Stearin- und Olsdure, Seifen, z-B. ADcalisalze von Fettsdurenp 
IS Naphthensduren und Harzsduren. z.B. Abietinsdure. altolilOsliche Harze, z.B. kalophonfummodifizlerte Maleinatharze 
und Kondensationsprodukte auf Basis von Cyanurchlorid. Taurin. N,N*-Diethytaminopropylaniin und p-Phenytendanwi 
in Betracht Besondere bevorzugt sind Harzserfen. d.h. Alkalisalze von Harzsaurea 

[0027] Als kationaktive ok>erfiachenakiive Mittel kommen t)etspieteweise quatemdre Ammonlumsalze. 
Fettaminoxdthylate, Fettaminopolyglykolether und Fettamine in Betracht 
20 [QOZSl Als nk:htionogene oberflSchenaktive Mittel kommen betspielSMveise Aminoxide, Fettalkoholpol^lykolether, 
Fettsaurepolygtykolester und Alkylphenolpolyglykolether in Betracht. 
[0029] Als Pigmentdispeiiiatoren kOnnen Verbindungen der allgemeinen R>rmel (I), 




35 eingesetzt werden. in welcher 

ein Wasserstoffatom, eine Hydroxy- oder Aminogruppe Oder eine Ci-C2o-Alkylgruppe, die durch «n Oder meh- 
rere, z.B. 1 , 2, 3 Oder 4, Chk>r- oder Bromatome, eine Phenylgruppe, ein oder mehrere, z.B. 1 , 2, 3 oder 4. Cyan-, 
Hydroxy-, Carbamoyl-, C2-C4-Acyl- oder Ci-C4-Alkoxygruppen, z.B. Methoxy oder Etfioxy, sut)stituert sein kann 

40 Oder perf luoriert oder teilf luoriert ist; und 

und R^ unak)hangig voneinander ein Wiassers t ofta to m, eine substituierte oder unsut>strtuierte. Oder teil- oder 
perfluorierte Alkylgruppe mit 1 txs 20 Kbhlenstof^omen, oder eine sut>stituierte oder unsuk)8tituierte, oder teil- 
oder perfluorierte Alkenylgruppe mit 2 bis 20 Kbhlenstoffatomen darstellen, wobei die Sut>stftuenten Hydrcocy, Phe- 
nyl, Cyana Chk>r, Brom, C2-C4''Acyl oder Ci-C4-Alkaxy sein und vorzugsweisG 1 bis 4 an der sein kOnnen, 

45 Oder R^ und R^ zi^ammen mit dem N- Atom einen gesdttigten. ungesdttigten oder aromatischen heterocydischen 
Ring txlden, der geget)enenfaUs ein weiteres Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelalom im Ring enthalt urxl 
n eine Zahl von 1 bis 6 ^; 

und/oder es werden Vert)indungen mit der allgemeinen Formel (11) 

50 



55 
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eingesetzt in welcher 

V einen bivalenten Rest -0-, >NR* Oder >NR^-Y X* und 
20 W den bivalenten Rest >NR^-Y bedeutet 

D ein Chlor- Oder Bromatom und sofem o > 1 ggf. eine Kbmbination davon darstellt, und o eine Zahl von 0 bis 4 ist; 

fQr ein WasserstoffErtom oder eine Ci-Ci8-Alkylgnjf)p0, insbesondere Ci-C4-Alkyl, Oder fQr eine Phenylgrtfpe 
steht, die unsUbstituiert oder durch Halogen wie Chlor oder Brom, Ci -C4-Alkyi wie Methyl oder Ethyi. Ci -C4-AlkQxy 
wie Melhoxy oder Ethoxy, oder Phenylazo ein- Oder mehrfach, z.B. 1 , 2 oder 3-fech, substituiert sein kann, 

25 R^ fQr eine Ci-CiB-AIky1engruppe steht, die innertialb der C-C-Kette durch ein BrOckenglied aus der Reihe -0-, - 
NR^-, Phenylen, -CO, -SOg- Oder -CR^R^-oder eine chemisch sinnvolle Kbmbination davon ein- oder mehr- 
fach, Z.B. 1- bis lO-fach, untertHOchen sein kann und in dem die Bestandteile R^, R^ und R^ unabhangig vonein- 
ander jeweils ein Wasserstoffatom oder eine CrC4-Alkylgruppe sind, die unsubstituiert oder durch einen 
heterocyciischen Rest, vorzugsweise vom Imidazol- oder Piperazin-Typ. substituiert sein kann. inst>esondere at>er 

30 eine geradkettige oder verzweigte C^-Ce-Alkylengruppe wie Ethylen oder Propyten ist; 

Oder R^ fOr eine Phenylengruppe steht die unsut>stituiert oder durch Ci-C4-Alkyl wie Methyl oder Ethyl, oder C^- 
C4-AlkQxy wie Methoxy oder Ethoxy ein- oder mehrtach, z.B. 1 -bis 3-fach. siisstituiert sein kann, 

Y einen der araonischen Rests -S0^~ oder -COO' bedeutet, und 
X*^ die Bedeutung oder das Aqiovalent 



M"^ 
m 



40 eines Metallkations aus derl . bis 5. Hauptgruppe oder aus der 1 . oder 2. oder der 4. bis 8. Nebengruppe des Peri- 
odensystems der chemlschen Eiemente hat wobei m eine der Zahlen 1 , 2 oder 3 ist wie z. B. Li^'*', Na^"**, K^"**, 
Mg2*. Ca^*, St^\ Bs?\ Mn^*, Cu^*, Ni^*. Co^*, 7i^*. F^* Ap*. Cr^ oder Fe^, oder ein Ammoniumton 
N^R^R^^R^^R^^ d^niert wobei die Substituenten R^, R^^. R^^ und R^^ am quartdren N-Atom unabhangig von- 
einander jeweils ein WEsserstoffatom oder eine Gruppe aus der Reihe OyC^Mx^, Cz-Cso-Alkenyl. C5-C30- 

45 Cyck)alkyi, unsubstituiertes oder durch Ci-Cs-alMiertes Phenyl oder eine (Pi)ly)all^enoKygruppe 



so 



R80 



-OH CH2 o H 



ss sind. In der R^ fQr Wasserstofff Oder Ci-C4-Alkyl steht und k eine Zahl von 1 bis 30 ist 

und worin als R®, R^°, R^^ und R^^ ausgewiesenes Alkyl. Alkenyl, CydoalkyI, Phenyl oder Alkytphenyl durch 
Amino, Hydroxy und/oder Cartxwy substituiert sein kOnnen; 

Oder wobei die Substituenten R^ und R^^ zusammen mit dem quartftren N-Atom ein fOnf- bis siebengliedriges 
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gesflttigtes Ringsystem, das ggf. noch watere Heteroatome wie ein O. S- und/bder N-Atom enthdit, bilden kOn- 
nen, z. a vom Pyrrolidon-, Imidazolidin-. Hexamethylenimin-, Piperidin-. Pipeiazin-oder Morpholin-Typ; 
Oder wobei die Substituenten R^. R^^ und R^ ^ zusammen vnlt detn quartdren N-Atom ein fOnf- bis siebengliedriges 
aromaiisches Ringsystem. das ggf. noch weitere Heteroatome wie ein S- und/oder N-Atom enthait und an dem 
ggf. zusdtztiche Ringe antondensiert sind, bilden kOnnen, z. B. vom Pyrrol-. Imidazol-. Pyridin-, Picolin-, Pyrazin-, 
ChinoGn- Oder Isochinoiin-Typ; 

undAoder es werden Verbindungen mil der allgemeinen Formel (III) 
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2S eingesetzt. in welcher 

A einen kationischen bivalenten Rest der Formel 



30 



3S und 

B einen anionischen bivalenten Rest der Formel 
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H - R« sOj- Oder 



N-R«-COC> 



bedeutet, 

45 eein Wertvon0bis8, vorzugsweisevon 1 bis 6 hat, und wenn e > 0 ist 

P ein Chlor- oder Bromatom und sofem e >1 ist ggf. eine Kombination davon darstellt. 

R^^ fOr eine Ci-Ci2-Alkylengrif)pe, vorzugsweise eine Ca-Ce-Alkylengruppe. eine Arall(ylengn4)pe Oder eIne Ary- 

lengnppe. vofzugsweise Phenyl en oder Benzylen, steht. 

R^^ und R^^ gleich oder verschieden sInd und ein Wasserstoffatom, einen substHuierten oder unsubsHtuierten Cr 
50 C2o-AIkytrest, vorzugsweise einen C^-Ce-Alkylrest. oder einen substituierten oder unstd)stituierten C2-C2o-Alkenyl- 
rest bedeuten. aber R^"^ und R^^ nicht gleichzeitig \Ateserstoff sind. oder 

R^^ und R^^ zusammen mit dem angrenzenden N-Atom ein heterocydisches Ringsystem bilden, das 1, 2 oder 3 
der Heteroatome O. S und/oder N im Ring enthatt und an das ggf. zusdtzliche RInge ankondensiert sind, z.B. Chi- 
nolin Oder Isochinolin, und 

55 R^^ eine geradkettige oder verzweigte CrCi2-Alkylengruppe, vorzugsweise eine Ci-Ce-AIMiBngruppe darstellt; 
und/oder es werden Vertxndungen mit der allgemeinen Formel (IV) 
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eingesetzt, in welcher Z die Bedeutung 1} , 7? Oder hat. mit der MaBgabe, daB beide Z nicht glelchzeitig Z^ sind, 
. wobei 

IS Z^ ein Rest der Fdrmel (tVa) ist. 

HX-YlqiX^-Y^M)^ -NHfeH (rva) 

worin 

20 X, und X^ gteich Oder versctiieden sind und einen verzweigten oder unveizweigten C2-C6-A]kytenrest Oder 
einen C5-C7-CycloaIkylenrest bedmiten. der durch 1 bis 4 Ci-C4-Alkylreste. Hydroxyreste. Hydroxyail^reste mit 1 
bis 4 Kbhienstolfotomen und/bder durch 1 bis 2 weitere Cs-CT-Cydoalkytreste substituiert sein kann; 
Y und gleich oder verschieden sind und eine NH-, -0-, N(Ct-C6-ail^-Gruppe, 




30 vorzugswe^ NCH3 oder bedeuten; 

q eine Zahl von 1 bis 6, vorzugsweise 1. 2, 3 oder 4; 

r undsunabhflnglgvoneinandereineZ^vonObise, vorzugsweiseO, 1 oder 2, wobet r und s rticht gleichzeitig 
NuUsind: 

Z^ ein Rest der Formel (IVb) ist, 

35 

Wlqi-pCi-OlcH (IVb) 

worin 

q1 eine Zahl von Obis 6; vorzugstfveiseO, 1. 2.3oder4; und 
40 Z^ Wasserstoff, Hydroxy, Amino Oder C,-C8'Alkyl ist. wobei die Alkylgruppe durch 1 bis 4 Substituenten aus der 
Gruppe CI, Br, CN, OH. CeHs. Cart>amoyl. Ci-C4'Acyl. CrC4-AIkDxy und NR^R^ substituiert s&n kann. 06& per- 
f luoriert oder teilf luoriert ist wobei 

R^ und R^ unatihangig voneinander ein Wassers to ff at om, eine 8ut)6tituierte oder unsubstituierte. oder teO- oder 
p&fluorierte All^^uppe ntit 1 bis 20 KbhIenstoH a t om en, oder eine substituierte oder unsubstituierte, oder teil- 
4s Oder pert luorierte Alkenylgruppe mrt 2 bis 20 Kbhlenstoffatomen darstellen, wobei die Substituenten Hydroocy. Phe- 
nyl. CyarKX Chkx. Brom, C2-C4>Acyl oder Ci-C4-AlkQxy sein kOnnen. oder R^ und R^ zusammen mit dem N-Atom 
einen gesdttigten. ungesdttigten oder aromatischen heterocycGschen Kng bilden, der gegebenenfalls ein weiteres 
Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelatom im Ring enthait. 

so [0030] Vorzu^weise wird das Pigment direkt nach der NaBmahlung isoliert Es ist aber mOglich, eine Nachk>ehand- 
lung (Rnish) mit oder ohne organische LOsemittel durchzufOhren. t>eispiel8weise b& Temperaturen von 40 bis 160^*0. 
Es ist auch mOglich. die nach der Mahlung voriiegenden Pigmentsuspensionen einzudanipfen oder sprOhzutrocknen, 
so daB eine RHration entfallen kann. 

[0031 ] Die Herstellung dieser Perylenpigmente nach dem erf indungsgemaBen Verlahren erfolgt ohne Abfellprodukte. 
55 Die wervgen Chemikalien kOnnen weiterverait>eitet oder wieder voUstSndig regeneriert werden. 

[0032] Es war ut>erraschend und nicht vorhersehbar, daB die Herstellung von transparerrten Dimethytperyfimid'Pig- 
menten in dieser einfachen und technisch eleganten Weise ohne Okdogische Probleme mOgDch ist. da nach den 
bekannten Verfahren die Herstellung von transparenten Pigmenten nur in groBer VeidQnnung urxi mit erheblichen Oko- 
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logischen Belastungen gelingL Nach dem eifindungsgemaBen Verfahren hergesteltte Perylenpignente sind in ihren 
coloristischen und anwendungstechnischen Bgenschaften den nach bekannten Verfahren hergestellten Pigmenten 
deutlich a>er1egen. 

[0033] Mit den nach dem erf indungsgemSBen Verfahren hergestellten Dimethytperylimid-Pigmenten kOnnen Automo- 
kxllacke. in8k)esondere Metadiclacke mit hoher Pigmentkonzentration h^esteltt werden. Es warden transparente und 
gldnzende Ladderungen mit sehr guter Ubertadderechtheit und Wetterechtheit ertialten. 

[0034] Die Faibkonzentrate (mill bases) und die Lacke t)esHzen auBerdem aehr gutes FlieBverhalten b& hoher Pig- 
mentkonzentration und eine hervorragende FkxkungsstabilitaL 

[0035] ErfindungsgemaB hergesteOte Perylenpigmente eignen atch t>e8onder8 zum Pigmentieren von hochmoleku- 
laren natOrlichen oder synthetischen organischen Materialien, wie beispielsweise Celluloseefher und -ester, me Ethyl- 
cellulose, Nitrocellulose, Celluioseacetat. CeOulosebutyral natOrflche Harze oder Kunstharze, wie 
PolymerisatkMisharze oder Kbndensationsharze, z.B. Aminoplaste^ insbesondere Hamstoff- und Meiamin-FbrmaUe- 
hydharze, Alkydharze, Acrylharze, Phenoplaste, Potycartx>nate. Polyolefine, wie Polystyrol, Pdyvinylchlorid. Pdyethy- 
len, Polypropylen, Polyacrytnttril, Polyacrylsdureester. Polyamide, Polyurethaneoder Polyester. Gummi, Casein, Silikon 
und Siiikonharze, einzeln oder in Mischungen. 

[0036] Dabei spielt es keine Rolie. ob die eiwfihnten hochmolekularen organischen Vert)indungen als plastische Mas- 
sen, Schmelzen oder in Form von SpinnlOsungen, Lacken, A n slrichs to ffen oder Druckfarben voriiegen. Je nach Ver- 
wendungszweck erweist es sich als vortei'lhaft. die erfindungsgemas ertialtenen Pigmente als Blends oder in Form yon 
Prflparationen oder DisperBionen zu benutzen. Bezogen auf das zu pigmentierende. hochmolekulare organische Mate- 
rial setzt man die erfindungsgemflB hergestellten Pigmente in einer Menge von vorzugsw^e 0,1 bis 10% ein. 
Mit den nach dem eifindungsgemaBen Verfahren hergestellten Dimethylperylimid-Pigmenten kOnnen die technisch 
gangigen Einbrennlacke ausder Klasse der Alkyd-Melamin-Harzlacke, Acryl-Melamin-Harzlacke, Polyesterlacke, High- 
sotidacrylharzlacke, wdBrige Lacke auf Polyurethanbasis sowie Zweikomponentenlacke auf Basis polyisocyanatver- 
nebbarer Acrylharze und insbesondere Automobil-Melanic-Lacke pigmentiert werden. 

[0037] Die erfindungsgemdB hergestellten Pigmente sind auch geeignet als Fartxnittel in elektrcphotographischen 
Tonern urxl Entwiddem, wie z. B. En- oder Zweikomponentenpulvertonern (auch Ein- oder ZWeikomponenten-Errt- 
wicMer genannt), Magnettoner, ROssigtoner, Polymerisationstoner scwie Spezialtoner. 

[0038] Typische Tonerbindemittel sind Poiymerisatkxis-. Polyadditions- und Polyfcondensab'onshaize, wie Styrd-, Sty- 
rolacrylat-, Styrolbutadien-, Acrylat-. Polyester-, Phenof-Epoxidharze, PdysuHone. Polyurethane, einzeln oder in Kbm- 
bination, sowie Polyethylen und Polypropylen, die noch weitere InhaHsstoffe, wie l^ungssteuermittel, Wachse Oder 
RieBhiHsmtttel, enthalten kOnnen oder im Nachhinein mit cfiesen Zusdtzen modifiziert werden. 
[0039] Des weiteren sind die erf indungsgemaB hergestellten Pigmente geeignet als Farbmittel in Pulver und Pulver- 
lacken, insbesondere in triboeleklrisch oder elektrokinetisch versprQht)aren Pulverlacken. die zur Oberfldchen- 
beschichtung von Qegenstanden aus beispielsweise Melall, Hotz, Kimststoff, Glas, Keramik, Beton. Texblmaterial, 
Papier oder Kautschuk zur Anwendung kommen. Als Putverlackharze werden typischenweise Epoxidharze, cart>Qxyl- 
und hydroxylgruppenhattige Polyestertiarze, Polyurethan- und Acrylharze zusammen rrvt Qt)lichen Hdrtern eingesetzt. 
Auch Kbmbinationen von Harzen firxJen VerwerxJung. So werden t}eispiel8weise hauf ig Epoxkiharze in Kbmbination mit 
cartx>xyl- und hydraxylgnjppenhaitigen Polyestertiarzen eingesetzt. Typische Harterkoirponenten On Abhdngigkeit 
vom Harzsystem) sind beispielsweise Saureanhydride. Imklazole sowie DicyanCSamki und deren AbkflmmGnge, ver- 
kappte Isocyanate, Bisacylurefthane, Phenol- und Melaminharze. TriglycKlyfisdcyanurate. Qxazoline und Dicart)onsau- 
rea 

[0040] AuBerdem sind die erfindungsgemaB hergestellten Pigmente als Faibmittel in Ink-Jet Tinten auf waBriger und 
nichtwaBriger Basis sowie in sdchen Tinten, die nach dem hot-melt-Verfahren art)eiten, geeignet. DarQt>er hinaus sind 
die erfindungsgemaB hergestellten Pigmente auch ate Fartmttel fQr FarbfOter, sowoH fOr die subtraktive als auch fOr 
die add'rtive Farberzeugung, geeignet. 

[0041 ] Zur Beurfeilung der Eigenschaften der nach der Erfindung hergestellten Pigmente auf dem Lacksektor wurden 
aus der Vielzahl der bekannten Lacke ein aromatenhaKiger Alkydmelaminharzlack (AM) auf Basis eines mittelOligen 
Alkydharzes und eines butanolveretherten Melaminharzes. ein Polyesterlack (PE) auf Basis von Cellutoseacetobutyrat, 
ein HiglvSolid-Acrylharzeint>rennlack auf Basis einer rochtwdBrigen Dispersion (HS) sowie ein waBriger Lack auf Pdy- 
ur^hanbasis (PUR) ai^ewahlt. 

[0042] Die Bestimmung der Faibstarke und des Fartrtons erfolgte nach DIN 55986. 

[0043] Die Rheologie des Mahlguts nach der Dispergierung (mill base-Rheologie) wurde anhand der folgenden fOnf- 
stufigen Skala bewertet 

5 dOnnflQssig 

4 fiussig 

3 dickflOssig 

2 leichtgestockt 
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1 gestockt 

[0044] Nach dem Verdunnen des Mahlguts auf die Pigmentendkonzentration wurde die ViskoeHat vmt dem Viskospa- 
tel nach Rossmann. Typ 301 der Rrma Erichsen beurteilt 
5 Glanznnessungen erfolgten an F=blienaufgOssen unter einem Winkel von 20 nach DIN 67S30 (ASTMD 523) nriit dem 
"multigIa6S''-G)anzmeBgerdt der Firma Byk-Mallinckrodt. 
[0045] Die Bestimmung der LOsemittelechtheiteffolgte nach DIN 55976. 
[0046] Die Bestimmung der Obertackierechfheit erfolgte nach DIN 53221 . 

[0047] In den nachstehenden Beispielen beziehen eich TeOe jeweils auf Gewichtstefle und Prozente jeweils auf 
10 QewridilsprozentedersobeschriebenenSubetanzen. 

Beisplell 

[0048] In einem RQhrgefdB weiden 1350 TeOe Wasser vorgelegt und unter RQhren bei 25 ^'C nachetnander 150 Teile 
IS Perylen-3.4,9.10-tetracarfoonsaur6dianhydrid. 15 Teile einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 249.5 TeOe einer 40 
%igen wdBrigen MonomefhylaminlOsung zugegeben. Es wird zum Sieden erhitzt und 2 Stunden bei Siedetemperatur 
gerOhrt. Danach wird eine wdBrige LOsuig aus 7.5 Teflen DimethyMistearylammoniunichlorid und 328 Teilen Wasser 
zugegeben und das Monomethylamin bis 1 00 ""C am Obergang abdestilliert Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 **C 
abgekOhlt. 

20 Man erhdit 1339,7 Telle Rohpigmentsuspension 12,4 %ig. 

In eine RuhrwerkskugelmQMe (Hersteller: Draiswerke GrTt>H. Mannheim), die mit 410 Teilen Zirkonnruschoxidperlen 
vom Durchmesser 0.3-0,4 mm als MahlkOrper gefQItt ist, werden 80,8 Teile der Rohpigmentsuspension 12,4 %ig und 
19,2 Teile Wasser eindosiert und 30 Minuten lang mIt einer Umfangsgeschwindigkeit von 15,8 nVs und einer Leistungs- 
dichte von 3.5 kW/1 MaNraum bei 20 **C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut abge- 

25 trennt Die Mahlgutsuspension wird anscHieBend abgesaugt mit Wasser gewaschen und das erhaltene Pigment bei 
80 ""C getrocknet 

Man erhait 9,6 Teile Pigment Im PE-Lack werden rota transparente und fart>starke Lackierungen erfialten. Die Metal- 
Itelackierung ist fert)slark und laibtief Die Glanzmessung ergibt den Wert 47 und die Viskositatsmessung den Wert 3,5 
& 

30 

Vergleichst>espiel la 

(Wiedertiolung von Beispiel 1, dber Perlmahlung mit niedrigem Energieeintrag) 

35 [0049] In einem ROhrgefdB werden 1350 TeOe V^^sser vorgelegt und unter RQhren bei 25 ""C nacheinander 150 Teile 
Perylen-3.4.9,10-t6tracartx>nsduredianhydnd, 15 Teile einer 50 %igen wSBrigen Harzseife und 249,5 Teile einer 40 
%igen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugegek>en. Es wird zum Sieden erhitzt urxi 2 Stunden bei Siedetemperatur 
gerOhrt. Danach wird eine wdBrige LOsung aus 7,5 Teilen DimethyUistearytamnx)niumchk>rkl und 328 Teilen Wasser 
zugegeben und das Monomethylamin bis 1 00 ''C am Obergang abdesb'Diert Die Rofwnentsuspension wird auf 20 **C 

40 abgekuhlt. 

Man ert^att 1 629 Teile Rohpigmentsi^pension 1 0,0 %ig. 

In eine Ruhnwerkskugelmuhle mit Sche3)enruhn¥erk (Hersteller: Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 1000 TeOen 
Quarzperlen vom Durchmesser 1 mm als MahlkOrper gefOlIt ist, vt^en 350 Teile Rohpigmentsuspension 10,0 %ig ein- 
dosiert und mit einer ROhnwerkBumtangsgeschwindigkeft von 10,2 nVs sowie aner spezifischen Leistungscfichte von 
45 0,45 kW pro Liter Mahlraum 1 Stunde lang t>ei 25 "^C gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
MahlkOrpern abgesiebt. cfie MahlkOrper mit Wasser abgesputt und die Mahlgutsuspensionen vereinigt abgesaugt. mit 
\A^er gewaschen und bei SO^'C getrocknet 

Man ertiait 33,9 Teile Pigment Im PE-Lack werden deckende Lackiemngen erhalten. Das Pigment ist daher nicht fOr 
Metallidacke geeignet. 

so 

Vergleichsbelspiel lb 

(Wiederholung von Beispiel 1. at>er Perlmahlung mit niedrigem Energieeintrag und 0,3 - 0.4 mm-MahlkOrpem) 

55. [0050] In einem ROhrgefSB werden 1350 Tefle V\fasser vorgelegt und unter RQhren bei 25 nacheinander 1 50 Teile 
Perylen-3.4,9,10-tetracart>onsduredianhydrid, 15 Teile einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 249.5 TeOe einer 40 
%igen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugegeben. Es wind zum Sieden erhitzt und 2 Stunden bei Siedetemperatur 
geruhrt. Danach wird eine wflBrige LOsung aus 7,5 Teilen Dimethyldistearylammoniumchtorid und 328 Teilen Wasser 
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zugegeben und das Monomelhylamin bis 100 ""C am Obergang abdestflliert Die 
Rohpigmenlsuspension wird auf 20 °C abgekQhIt Man erhait 1629 TeOe Roftpigmentsuspension 10.0 %ig. 
In eine RuhnwerkskugelmQhle niit Scheibenruhnverk (HersteQer: Draiswerka GmbH, Mannheim), die mit 1500 Teflen 
ZirkonnruschoQdperlen vom Durchmesser 0.3-0.4 mm ate MahlkOrper gefOlIt tet werden 350 Tefle Rohpigmenlsuspen- 
sion 10.0 %ig eindosiert und mit einer Ruhnwerksumfangsgeschwindigkeit von 10,2 mfs sowie einer spezifischen Lei- 
stungsdichte von 0,45 kW pro Liter Mahlraum 1 Stunde lang bei 25 **C gemahlen. AnschlieBend wird die 
Mahlgutsuspension von den MahlkOrpem abgesiebt, die MahlkOrper mit W^sser abgespOft und die Mahlgutsuspensio- 
nen vereinigt abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 X getrocknet 

Man erhalt 33,5 Teile Pigment. Im PE-Lack werden deckende LacMerungen erhatten. Das Pigment tet daher nicht for 
MetallidackB geeignet. 

Vergleichsbeisplel 1c 

(Wiederholung von Beispiel 1 unter Verzicht der Pertmahlung) 

[0051] In etnem RQhrgefdB werden 1350 TeDe Wasser vorgelegt und unter RQhren bei 25 ''C nacheinander 150 Teile 
Perylen^A9,10-tetracarbonsauredanhydrid. 15 Tefle einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 249.5 Telle einer 40 
%igen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugegeben. Es wird zum Sieden erhitzt und zwei Stunden bei Siedetempera- 
tur gerOhrt. Danach wird eine wdBrige LOsung aus 7.5 Teilen Dinielhyldistearylamnioniunichlond und 328 TeOen Vfas- 
ser zugegeben und das Monomethylamin bis 1 00 ""C am Obergang abdestilliert Die Pigmentsuspension wird auf 20 *^ 
at>gekOhlt, abgesaugt. mit Wasser gewaschen und das ertialtene Perylendiimid bei 80 ""C getrocknet 
Man erhalt 1 65,9 Teile N.N-Dimethyt-perylen-3,4,9-1 0-tetracarbonsdurecfiimid. Im PE-Lack werden deckende und fiart>- 
schmche Lackierungen erhatten. 

Die Metallidadgerung ist fart)schwach und matt. Die Glanzmessung ergibt den Wert 5 und die VtekosHAtsmessung den 
Wert1.9& 

Beispiel 2 

[0052] In einem RQhrgefdB werden 1350 Teile Wasser vorgelegt und unter RQhren bei 25 ''C nacheinander 150 Telle 
Perylen-3.4,9.10-tetracarbonsduredanhydrid, 15 Teile einer 50 %igen waBrigen Harzseife und 249,5 Teile einer 40 
%igen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugegeben. Es wild zum Sieden erhitzt und 2 Stunden b& Siedetemperatur 
gerOhrt. Danach wird eine wdBrige LOsung aus 7,5 Teilen Dimethyldistearylammoniumchlorid und 328 Teilen V\^sser 
zugegeben und das Monomethylamin bis 1 00 "^C am Ok>ergang atxlestilliert Die Rohpigmentsuspensk>n wird auf 20 **C 
abgekOhlt. 

Man erhalt 1339.7 Teile Rohpigmentsuspension 12.4 %ig. 

In eine RQhnwerkskugelmuNe (Hersteller: Draiswerke GrTt>H, Mannheim), die mit 419 Teilen Zirkonmischoxidperten 
vom Durchmesser 0.3-0.4 mm als MahlkOrper gefOIlt ist. werden 60,6 TeOe der Rohpigmentsuspension 12.4 %ig und 
39.4 Teile Wasser eindosiert und 30 Minuten lang mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 15.8 m^ und einer Leistungs- 
dichte von 3.5 kW/l Mahlraum bei 20 ^'C gemahlen. Danach werden cfie MahlkOrper durch SieK>en yarn Mahlgut atige- 
trennt Die Mahlgutsuspenskm wird anschlieBend abgesaugt mit Wasser gewaschen und das erhaltene Pigment t>ei 
80**C getrocknet. 

Man erhdft 7.2 TeDe Pigment Im PE-Lack werden transparente und fart)starke Lackierungen ertialten. Die Metallidak- 
kierung ist fart)stark und rein. Die Glanzmessung ergibt den Wert 33 und cfie Viskositatsmessung den Wert 4.0 s. 

Beispiel 3 

[0053] In einem RQhrgefdB werden 1350 TeOe Wasser vorgelegt und unter RQhren bei 25 ""C nacheinander 150 Teile 
Perylen-3.4.9.10-tetracartx>nsauredianhydrid, 15 Teile einer 50 %igen wftBrigen Harzseife und 249.5 Teile einer 40 
%igen wdBrigen MonomelhylaimilOsung zugegebea Es wird zum Sieden erhitzt und 2 Stunden ba Siedetemperatur 
gerOhrt. Danach werden 7.5 Teile DimethyUistearylammoniurTKhlorid zugegeben und das Monomethylamin bis 100**C 
am Obergang abdestilliert Die Rohpigmentsuspension wird auf 20^0 abgekQhIt 
Man erhalt 1676 Teile Rohpigmentsuspension 10,4 %ig. 

In eine RQhrwerkskugelmQNe (Hersteller: Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 360 Teilen Zirkonrraschcoddperten 
vom Durchmesser 0.3-0.4 mm ate MahlkOrper gefOllt ist. werden 100 Tefle der Rohpigmentsuspension 10.4 %ig eindo- 
siert und 30 Minuten lang nr^ einer Umtangsgeschwindigkeit von 1 5.8 m^ und einer Leistungsdichte von 3,5 kW/l Mahl- 
raum bei 20 ""C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut abgetrennt Die 
Mahlgutsuspension wird durch Zugabe von Essigsdure auf pH &6 gestellt. anschlieBend abgesaugt. nrvt Wasser gewa- 
schen und das erhaltene Pigment bei 80 ^'C getrocknet. 
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Man ertidlt 8.4 Tefle Pigment Im PE-Lack werden transparente und faibstarke Ladderungen erhalten. Die MetaDidak- 
kierung ist fartostark und reia Die Glanznnessung erg3rt den Wert 33 und (fie Viskositatsmessung den Wert 2.9 & 

Bespiel4 

[0054] In einem RQhrgefdB werden 1350 Tefle Wasser vorgelegt und unter Ruhren bei 25 ''C nacheinander 150 Tefle 
Peryten-3.4,9.10-tetracartx>rsauredianhydrid. 15 Tefle einer 50 %igen wdBrigen Harzserfe und 249.5 Tefle einer 40 
%igen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugegeben. Es wild zum Sieden ertiitzt und 2 Stunden bei Siedetemperatur 
gerOhrt. Danach werden 7.5 Teile DinYe1hytiistearylamnv>niumchlorid zugegeben und das Monomethylamin bis 100 ""C 
am Ubergang abdestilliert Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 ""C abgekOhlt 
Man erhait 1676 Teile Rohpigmentsuspension 10.4 %ig. 

In dne RQhrwerkskugelmQhIe (Hersteller: Draiswerks GmbH, Mannheim), die mit 360 Teilen Zirkonmischoxk^perlen 
vom Durchmesser 0.3-0,4 mm als MahlkOrper gefQIlt ist, werden 100 Teile der Rohpigm&itsuspension 10.4 %ig eindo- 
siert und 30 Minuten lang mrt einer Umfangsgeschwindigkeft von 1 5.8 mAs und einer Le^tungsdichte von 3.5 kW/l Mahl- 
raum bei 20 ''C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Siet>en vom Mahlgut abgetrennt Die 
Mahlgutsuspenslon wird durch Zugat)e von Essigsdure auf pH 8 gestelK. anschlieBend abgesaugt, mit Wasser gewa- 
schen und das erhaltene Pigment bei 80 ^'C getrocknel 

Man ertiSIt 8.7 Tefle Pigment Im PE-Lack werden transparente und fartistarke Ladderungen erhalten. Die MelaDidak- 
kierung ist fait)stark. Die QIanzmessung ergibt den Wert 26 und die Viskositatsmessung den Wert 2.7 & 

Beispiel5 

pnSSl In einem ROhrgefdB weiden 1350 Tefle Wasser vorgelegt und unter RQhren t)ei 25 **C nacheinander 1 50 Teile 
Perylen-3.4,9.10-tetracarbonsauredianhydrid. 15 Teile einer 50 %^en waBrigen Harzsetfe und 249.5 Tefle einer 40 
%igen waBrigen MonomethylaminlOsung zugegebea Es wird zum Sieden ertiitzt urxi zwd Sturxien t>ei Siedetempera- 
tur geruhrt Danach werden 7.5 Telle Dimethykfistearylammoniumchbrid zugegeben und das Monomethylamin bis 100 
''C am Ubergang abdestilliert. Die Rohpigmenlsuspen8k)n wird auf 20 **C at)gekQhlt 
Man ertidK 1676 Teile Rohpigmentsuspension 10,4 %ig. 

In eine RQhnwerkskugelmQhle (HersteHer Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 342 Teilen ZirkonmischGKklperlen 
vom Durchmesser 0.3-0,4 mm als MahlkOrper gefOlR ist, werden 100 Teile der Rohpigpnentsuspension 10.4 %ig eindo- 
siert und 30 Minuten lang mrt einer Umfangsgeschwindigkeft von 1 7.7 fx\fs und einer Leistungsdichte von 3.5 kW/l Mahl- 
raum bei 20 ''C gemahlea Danach werden die MahlkOrper durch Siet)en vom Mahlgut at)getrennt Die 
Mahlgutsuspension wird durch Zugat>e von Essigsaure auf pH 5^ gestellt, anschlieBend ak)gesaugt mit Wasser gewa- 
schen und das erhaltene Pigment bei 80 ""C getrocknet. 

Man ertiait 10 Teile Pigment. Im PE-Lack werden transparente und fart)starke Ladderungen ertialterL Die Metailk;iak- 
kierung ist fait)stark und rein. Die Glanzmessung ergbt den Wert 50. 

BeispielB 

[(K>56] In einem RQhrgefaB werden 1350 Tefle Wasser vorgelegt und unter Ruhren t>ei 25 ''C nacheinander 150 Teile 
Perylen-3.4.9.10-tetracartx>nsauredianhydrid. 249.5 Teile einer 40 %igen waBrigen MonomethylaminlOsung und 15 
Tefle Pigmentdlspergator mit der allgemeinen Formel (HQ zugeget>en. Im bivalenten Rest A cfieser Formel bedeutet R**^ 
eine Propylengruppe. R^^ und R^^ je eine Ethyfgnppe und in dem bivalenten Rest B dieser Forme! bedeutet R^^ eine 
Methylengruppe und e ist die Zahl 0. Der Pigmentdlspergator liegt als inneres Salz vor. Es wird zum Sieden erttitzt und 
2 Stunden t>ei Siedetemperatur gerQhrt Danach werden 28.2 Teile einer 29 %igen waBrigen LOsung von Hexadecyttri- 
methylammoniumchlorid zugegek>en und das Monomethylamin bis 100 ""C am Clbergang abdestilliert. Die Rohpigment- 
suspension wird auf 20 ^'C abgekQhIt 
Man erhait 1599 Teile Rohpigmentsuspension 10,4 %ig. 

In dne RQhnwerkskugelmQhle (Hersteller: Draiswerke QntoH, Mannhdm). die mit 360 Tdlen Ztrkonmischoxidperfen 
vom Durchmesser 0.3-0.4 nrvn als MahlkOrper gefullt ist. werden 86.5 Tefle der Rohpigmentsuspensk>n 10.4 %ig dn- 
dodert und 30 Minuten lang mrt einer Umfangsgeschwindigkeit von 15,8 nVs und dner Leistung8dk;hte von 3.5 kW/l 
Mahlraum k>d 20 gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut ak>getrennt. Die Mahlgutsus- 
pension wird anschlieBend abgesaugt. mit Wasser gewaschen und die erhaltene Pigmentzuberdtung bd 80 ''C 
getrocknet. 

Man ertiatt 7,7 Tdle Pigmentzut^ertung. Im HS-Lack werden manonfart>ene, transparente und fart)Starke Lackierun- 
gen ertialten. Die Glanzmessung ergibt den Wert 75. Die Pigmentzuberdtung ist nk^ht gdkxicL 
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[(XiSTl In einem RQhrgefa8 weixien 1350 Tene W^sser vorgelegt und unter ROhren bei 60 ""C nacheinander 150 Teile 
Perylen-3,4,9, 1 0-tetFacarbonsduredianhydrid, 1 5 Teile einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 89 Teile einer 40 %igen 

5 wdBrigen MonomethylanvnlOsung zugegeben. Es wird zum Sieden erhrtzt und 2 Stunden bei Siedetemperatur geruhrt. 
Danach mtd eine wdBrige LOsung aus 7,5 Teilen Dimethyldisteaiylanmoniumchlorid und 328 Teilen Wasser zugege- 
ben und das Monomethylamin bis 1 00 am Obergang abdestQGert. AnschlieBend wind auf 1 25 ""C erhitzt und 3 Stun- 
den bei 125 *>C gerQhrt Nach beendeter Reaktion wird die Rohpigmentsuspension auf 20 abgekOhft. 
Man erhait 1537 Teile Rohpigmentsuspension 9.0 %ig. 

10 In eine RuhnwerkskugelmQhie (Hersteiler: Draiswerke GmbH, Mannheim), die mrt 360 Teilen Zirtonmischaxidperlen 
vom Durchmesser 0,3-0.4 mm als MahMrper gefullt ist, wetden 100 Tefle der Rohpigmentsuspension 9.0 %ig eindo- 
slert und 30 Minuten lang mit einer UmfangsgeschwindigkBit von 1 5.8 m/ls und einer Leistungsdichte von 3.5 kW/l Mahl- 
raum k>ei 20 ''C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Siet)en vom Mahlgut at)ge1rennl Die 
Mahlgutsuspension wird at>gesaugt mit Wiasser gewaschen und das eitialtene Pigment bei 80 ""C getrocknet 

IS Man ertifllt 7.5 TeQe Pigment Im PE-Lack werden transparente und fart)starkB Lackierungen ertialten. Die MetaQidak- 
kienjng ist fart)stark und tief. Die Glanzmessung ergibt den Wert 63 und die VistosHatsmessung den Wert 3.4 s. Die 
FVieok)gie wird mit 3 t>ewerteL 

Beispiel 8 

20 

[0058] In einem RQhrgefaS werden 1 350 Tefle Wasser vorgelegt und unter ROhren bet 25 ""C nacheinander 1 50 Teile 
Perylen-3,4,9.10-tetracartx>nsauredianhydrid. 15 Teile Pigmentdispergalor der allgemeinen Formel (II) und 249.5 Telle 
einer 40%lgen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugeget)en. In den bivalenten Resten V und Wdieser Formel t)edeu- 
tet R^ je eine Ethylengruppe. Y den Rest -SO3'. ein Proton und o ist die Zahl 0. Es wird zum Sieden erhitzt und 2 
25 Stunden bei Siedetemperatur gerQhrt Danach wind das MorKxnethylamin bis 100 ''C am Obergang atxlestilliert. 
Danach werden 52.6 Teile einer 29 %igen wdBrigen LOsung von Hexadecyttrimethylammoniumchlorid zugegeben. Die 
Rohpigmentsuspension wird auf 20 abgekOhlL 
Man erhdft 1664 Teile Rohpigmentsuspensk>n 1 1 ,1 %ig. 

In eine RQhnwerkskugelmOhle (Hersteiler: Draiswerke GmbH. Mannheim), die mrt 342 Teilen ZirkonmischGDddperten 
30 vom Durchmesser 0.3-0.4 mm als MahlkOrper gefOllt ist. werden 1 00 Teile der Rohpigmentsuspension 11,1 %ig eindo- 
siert und 30 Minuten leing mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 1 5.8 m/s und einer Leistungsdrchte von 3.5 kW/l Mahl- 
raum bei 20 ""C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut at)getrennt Die 
Mahlgutsuspension wird at)gesaugt mit Wasser gewaschen und die ertialtene Pigmentzut)ereitung t>ei 80 ""C getrock- 
net 

35 Man erhdlt 9.3 TeOe Pigm^itzut>ereitung. Im HS-Lack werden transparente und fart)6tarke Lackierungen erhalten. Die 
Glanzmessung ergSst den Wert 77. 

Beispiel9 

40 [0059] In einem RQhrgefdB werden 1 350 Tefle Wasser vorgelegt und unter Ruhren bei 50 ''C nacheinander 1 50 Teile 
Perylen-3.4.9,10-tetracartx>nsauredianhydrid, 15 Teile einer 50 %igen wdBrigen HarzseHe und 249.5 Teile einer 40 
%igen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugegeben. Es wird zum Sieden erhitzt und zwei Stunden bei Siedetempera- 
tur gerQhrt. Danach wild eine wdBrige Ljfisung aus 7,5 Teilen Dimethyldistearylammoniumchlorid und 328 Teflen Was- 
ser zugegeben und das Monomethylamin bis 100 ""C am Obergang abdestiniert Die Ptgmentsuspenskm wird auf 20 **C 

45 abgekOhK. 

Man ertidlt 1482 Teile Rohpigmentsuspension 10.8 %ig. 

In eine RQhrwerkskugelmQhle (Hersteiler: Dra^erke GmbH. Mannheim), (fie mrt 364 Teile Zirkorurdschoxkilperlen vom 
Durchmesser 0.3-0,4 mm als MahlkOrper gefQIlt ist, werden 92,6 Teile der Rohpigmentsuspension 10,8 %ig und 7,4 
Tale V^fesser eindosiert und 30 Minuten lang mit einer Umfangsgeschwincfigkeit von 15,8 m/s und einer Leistuns^ichte 
so von 3.5 kW/l Mahlraum bei 20 ""C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut at>getrennt. 
Die Mahlgutsuspension wird anschlieBend abgesaugt. mit V\^sser gewaschen und das ertialtene Pigment t>ei 80 ''C 
getrocknet. 

Man ertidlt 8.9 TeOe Pigment Im PE-Lack werden transparente und farbstarke Lackierungen erhalten. Die Metallidak- 
kiemng ist fait)stark und faittief. Die Glanzmessung ergjbt den Wert 70 und die Vekositdtsmessung 3,4 & Die LOee- 
ss mitteiechtheit ist einwandfrei. 
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Betsptel 10 

(Wiederholung von Beispiel l.aberZugabevonHarzseifeundDimelhyldistear^^ 
lung) 

[0060] In einem RQhrgefdB warden 1350 Telle Wiasser vorgelegt und unter RQhren bei 2S°C nacheinander 150 Telle 
Perylen-3.4,9.10-tetracartx)n8fluredianhydrid und 249,5 TeOe einer 40 %igen wdSrigen MonomethylaminlOeung zuge- 
geben. Es wild zum Sieden erhitzt und 2 Stunden bei Siedetenrperatur gerQhrt. Danach wird das Monomelhylamin bis 
100 ""C am Obergang abdestiltiert. Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 ^'C abgekOhtt 
Man erttatt 1662 Telle Rohpigmenlsuspension 9,6 %tg. 

In eine RQhnwerkskugelmOhle (Hersteller: Draiswef1« GmbH, Mannham), die mit 416 Teile Zirtonmischoxidperien vom 
Durchmesser 0.3-0,4 mm als MahlkOrper gefOllt ist, werden 98,6 Telle der Rohpigmentsuspension 9,6 %ig, 0,9 Teile 
einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 0,45 Teile DimethyUistearylammoniumchlorid eindosiert und 30 Minuten lang 
mit einer Umlangsgeschwindigkeit von 15,8 mAs und einer Leistuno^ichte von 3,5 kW/l Mahiraum bei 20®C gemahlen. 
Danach werden die MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut abgetrennt Die Mahlgutsuspension wird anschlieBend 
abgesaugt mit W^sser gewaschen und das erhaltene Pigment bei 80 ""C getrocknet 

Man erhait 9,4 Tefle Pigment Im PE-Lack werden transparente und farbstarke LacMemngen erhalten. Die MetaDidak- 
kierung ist transparent und fart)stark. Die Glanzmessung erglbt den Wert 59 und die Viskositaismessung den Wert 2,3 
a Die Rheologie wird mit 4 bewerteL 

Vergleich^beispiel 10a 

(Wiederholung von Beispiel 10. aber Kbndensation und Perlmahlung ohne Harzseife und DimethyUistearylammonlum- 
chlorid) 

[0061 ] In einem RQhrgefdB werden 1350 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren bei 25 ""C nacheinander 150 Telle 
Perylen-3.4.9.10-tetracait>on8auredianhydrid und 249.5 TeOe einer 40 %igen wflBrigen MonomethylaminlOsung zuge- 
gebHBn. Es wird zum Sieden erhitzt und 2 Stunden bei Siedetenperatur gerOhrt. Danach wird das Monomethylanrtin bis 
100 ''C am Obergang abdesNliert. Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 ak)gekOhK. 
Man ertiSIt 1662 Teile Rohpigmentsuspension 9,6 %ig. 

In eine RQhnwerkskugelmQhle (Hersteller: Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 420 Teile Zirt^onmischoxidperten vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm als MahlkOrp^ gefOllt ist, werden 98,6 Teile der Rohpigmentsuspenston 9,6 %ig eindosiert 
und 30 Minuten lang mit einer Umlangsgeschwindigkeit von 153 m/is und einer Leistungsdichte von 3,5 kwyi Mahiraum 
bei 20 **C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Siet)en vom Mahlgut abgetrennt. Die Mahlgutsuspension 
wind anschlieBend abgesaugt mit Wasser gewaschen und das ertiaftene Pigment bei 80 °C getrocknet 
Man erhdit 9,4 Telle Pigment Im PE-Lack werden deckende und fart)schwache Lackierungen ertialten. Die Metallidak- 
Merung ist fart)schwach und trOb. Die Glanzmessung erglbt den Wert 5 und die Viskositaismessung den Wert 2,4 s. 

Ver^eichst>eispiel 10b 

(Wiederholung von Beispiel 10, aber Harzseife und Dimethykfistearylanrunoniumchiorid erst nach der Perlmahlung 
zugegeben). 

[0062] in einem RQhrgefdB werden 1350 Teile Wasser vorgelegt und unter RQhren bei 25 ^'C nacheinander 150 Telle 
Peryten-3.4,9,10-tetracartx>nsauredianhydrkJ und 249,5 Teile einer 40 %igen wflBrigen MonomethylaminlOsung zuge- 
geben. Es wird zum Sieden ertiitct und 2 Stunden t>ei Siedetenrperatur gerQhrt. Danach wird das Monomethylamin bis 
1 00 ""C am Obergang abdesb'lliert. Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 '^C abgekOhtt. 
Man ertidit 1662 Teile Rohpigmentsuspensbn 9,6 %ig. 

In eine RQhnverkskugelmQhle (HersteDer Draiswerke GM>H, Mannheim), die mit 420 Teilen ZirkonmischQxidlperten 
vom Durchmesser 0,3-0.4 mm als MahlkOrper gefQDt ist, werden 98.6 Teile der Rohpigmentsuspension 9.6 %ig eindo- 
siert und 30 Minuten lang mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 15.8 m/s und einer Leistun^ichte von 3,5 kW/l Mahi- 
raum bei 20 ^'C gemahlen. Danach werden die MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut abgetrennt. In die 
Mahlgutsuspension werden bei 25 ""C nacheinander 0.9 Telle einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 0.45 Teile Dime- 
thykfistearylammoniumchlorid zugegeben und 1 Stunde bei 25 ""C gerQhrt AnschlieBend wird das Pigment abgesaugt, 
mit Wasser gewaschen und das erhaltene Pigment t)ei 80 ''C getrocknet. 
Man erhdtt 9,2 TeOe Pigment Im PE-Lack werden deckende Lackierungen erhalten. 
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Beispiel 1 1 In elnem RQhrgefdB werden 1350 Telle Wasser vorgelegt und unter Ruhren bei 25 ""C nacheinander 150 
Telle Perylen-3,4,9.10-tetracaitx)nsauredianhydrid. 15 Telle einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 249,5 TeDe ener 
40 %igen wdBrigen MonomethylaniiinlOsung zugegeben. Es wild zum Sleden erhitzt und 2 Stunden bei Siedetenpera- 
tur gerOhrt. Danach wild eine wSBrige LOsung aus 7,5 Teilen Dimeihytdsteaiylamnioniunx;hlorid und 328 Teilen Was- 
ser zugegeben und das Monomettiylamin bis 100 **C am Obergang abdestllliert Die Rohp^nnentsuspension wird auf 
20<*CabgekQh}t 

Man erhdK 1339,7 Telle Rohplgmentsuspension 12,4 %ig. 

In eine RQhnwerkskugelntihIe (Hersteller: Draiswerke GntiH. Mannheim), die mit 357 Teile ZirisonmlschQxidperien vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm als MahllcOrper gefOUt ist, werden 80.8 Teile der Rohplgmentsuspension 12,4 %ig und 19.2 
Tale WSasser eindosiert und 1 0 Minuten lang mit eIner UmfangsgeschwirKiigkeit von 1 5,8 nVs und einer Leistungsdichte 
von 3,5 Mahlraum bei 20 ""C gemahlen. Danach werden die Mahlkfirper durch Sieben vom Mahlgut abgetrennt 
Die Mahlgutsuspension wird anschlieSend abgesaugt mit Wasser gewaschen und das erhaltene Pigment bei 80 **C 
getrodofiet. 

Man erhatt 9,7 Telle Pigment Im PE-Lack weiden transparente und farbstarke Lackierungen erhalten. Die MetalBdak- 
kierung ist fart)6tark und fart)tief. Die Glanzmessung ergpbt den Wert 86 und die ViskosHfttsmessung den Wert 3.5 s. 

Beispiel 12 

[0063] In einem ROhrgefdB werden 1 350 Telle V\^S8er vorgelegt und unter ROhren bei 25 ""C nachelnander 1 50 Telle 
Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsduredianhydrid, 15 Teile einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 249,5 Teile eIner 40 
%igen wdBrigen MonomethylamlnlOsung zugeget>en. Es wird zum Sieden ertiitzt und zwet Stunden bei Siedetempera- 
tur gerOhrt. Danach wird eine waBrige LOsung aus 7.5 Teilen Dlmethykfistearylammoniumchlorid und 328 TeOen Was- 
ser zugeget>en und das Monomelhylamin bis 100 ^ am Obergang abdestilGert Die Rohpigmentsuspension wird auf 
20<^abgek0hIL 

Man erhatt 1339.7 Teile Rohpigmentsuspension 12.4 %ig. 

In eine RQhrwerkskugelmQHe (IHersteller: Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 368 Teilen Zirkonmischaxidperlen 
vom Durchmesser 0,3-0.4 mm als MahlkOrper gefullt ist. werden 80,8 Teile der Rohpigmentsuspensbn 12.4 %ig. 14.7 
Telle Wasser und 4,5 Teile Ethanol eindosiert und 30 Minuten lang mit einer Umfiangsgeschwindigkeit von 1 5,8 n)/^ und 
einer Leistungsdk^hte von 3,5 kWyi Mahlraum bei 20 "^C gemahlea Danach werden die MahlkOrper dhirch Sieben vom 
Mahlgut abgetrennt Die Mahlgutsuspensk)n wird anscMieBend abgesaugt, mit Wasser gewaschen und das erhaltene 
Pigment bei 80 °C getrocknet. 

Man erhait 1 0,0 Teile Pigment Im AM-Lack werden transparente und fart)6tarkB Lackierungen erhalten. Die Gdanzmes- 
sung ergibt den Wert 84. Die Uberlackierechtheit ist einwandfrel. 

Beispiel 13 

[0064] In einem RQhrgefdB werden 1 350 Teile V\^sser vorgelegt und unter ROhren b& 25 ^'C nachelnander 1 50 Teile 
Perylen-3.4,9,10-tetracart)onsduredianhydrid, 72,8 Teile eines Kbndensationsproduktes auf Basis von Cyanurchlorid, 
Taurin. N,rsr-Diethylaminopiopylamin und p-Phenylendiamin 22,4 %ig und 249.5 Telle einer 40 %igen wdBrigen Mono- 
methylamlnlOsung zugegeben und 1 Stunde t>ei 25 ""C geruhrt. Danach wird zum Sieden erhHzt und 2 Stunden k>ei Sie> 
detemperatur gerOhrt Dann wird das Monomethylamin bis 100 **C am Obergang abdesb'lliert. Die 
Rohpigmentsuspension wird auf 20 ^'C at)gekuhlt 
Man erhait 1392 Teile Rohpigmentsuspensk)n 1 1,7 %ig. 

In eine RuhrwerkskugelmQhIe (Hersteller: Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 402 Teile ZirkonmiscfKSxklperten vom 
Durchmesser 0.3-0,4 mm ate MahlkOrper gefOllt tet, werden 85.2 Teile der Rohplgment8U8pensk)n 1 1 ,7 %ig und 14.8 
Telle Wasser eindosiert und 30 Minuten lang nit «ner Umfangsgeschwindgkeit von 1 5,8 nyfs und einer Letstun^ichte 
von 3,5 kW/l Mahlraum bei 20 ""C gemahlen. Danach werden cfie MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut abgetrennt 
Die Mahlgutsuspension wird anschlieBend im Vakuum zur Trockene eingedampft Man ertidlt 10,4 Teile Pigment 
7,6 Telle Pigment weiden mit 0,4 Teilen Pigmentdispergator der allgemeinen Fbrmel (11) mechanisch gemischt. Im biva- 
lenten Rest V dieser Formel bedeutet R^ eine Mett^guppe und in dem bivalenten Rest W k>edeut^ R^ eine Methylen- 
gruppe, Yden Rest -SO3', X**" ein W^erstoff ion und o cfie Zahl 0. 

Man ertidlt eine PIgmentzubereltung. Im PUR-Lack werden transparente und fartistarka Lackierungen ertialten. Die 
Metallldackierung ist fart>stark. 

Beispiel 14 

[0065] In einem RQhrgefdB werden 750 Teile Wasser vorgelegt und unter RCtfiren bei 25''C nachelnander 150 Teile 
Perylen-3,4,9.10-t6tracart)onsauredianhydrid. 15 Teile einer 50 %igen wdBrigen Harzseife und 249,5 Teile einer 40 
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%igen wdBrigen MonomethylaminlOsung zugegeben und 1 Stunde bei 25 ^^C geruhrt Danach wind eine wdBrige 
LOsung aus 7.5 TeOen DimetfiyldisteaiylamnrKXiiumGhlcxid und 328 Teilen Wass^ zugegeben. Es wird zum Sieden 
erhHzt, 2 Stunden bei Siedetemperatur gerOhrt und dann das Monometbylaniin bis 100 ""C am Ubergang abdest'Uiert. 
Die Rohpigmentsuspension wird auf 20^*0 abgeMthlt. 
Man ertiatt 1416 Teile Rohpigmentsuspension 11,3 %ig. 

In eine RQhnAferkskugelmQhIe (Hersteller: Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 366 Teile Zirkonmischoxic^peilen vom 
Durchmesser 0,3-0.4 mm als MahlKCrper gefullt ist, werden 88,2 Teile der RoFp^mentsusper^n 1 1 .3 %ig und 1 1 .8 
Teile VV!asser eindosiert und 30 Minuten lang mtt einer Umfangsgeschwincfigkeit von 15.8 mfs und einer Leistungsdichte 
von 3.5 kW/l Mahlraum bei 20 "^C gemahlen. Danach werden cfie MahlkOrper durch Sieben vom Mahlgut abgetrennt. 
Die Mahlgutsuspension wird anscNieBend abgesaugt mit Wasser gewaschen und das erhaltene Pigment bei 80 ''C 
getrocknet. 

Man ertiatt 8,5 Telle Pigment Im PE-Lack werden rote, transparente und fart>starke Lackiefungen ertialten. Die Metal- 
Itoiackierung ist fart)6tarK fart>tief und reia Die QIanzmessung ergbt den Wert 68 und cGe Viskositatsmessung den 
Wert 3,8 s. 

Beispiel 15 

[0066] In einem RQhrgefdB werden 879 Teile Wasser vorgelegt und unter ROhren bei 25 **C nacheinander 100 Teile 
Perylen-d,4.9,10-tetracartx)nsauredianhydrid. 26,1 Teile Pigmenldispergator der allgemeinen Formei (IV) als 19,1 
%iger PreBkuchen und 166,3 Teile einer wdBrigen 40 %igen Monomethytan^nlOsung zugegeben. In dieser Formei (IV) 
bedeutet Z eine Hydroxyethylengruppe und den Rest der Formei IVa, in welcher X und jeweils einen Propytenrest 
und Y eine NH-Gruppe bedeutet. q und s die 2^1 1 und r die ZaM 0 darstellL Es wird zim Sieden ertiitzt, 2 Stunden 
bei Siedetemperatur gerOhrt und das Monomethylamin bis 100 **C am Ubergang abdestillierL Die Rohpigmentsuspen- 
skxi wird auf 20 «C abgekDhft. 

Man ertiait 985.9 Teile Rohpigmentsuspension 1 1 ,2 %ig. 

In eine RQhnwerkskugelmQhle (Hersteller: Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 360 Teile Zirkonmischoxidperlen vom 
Durchmesser 0.3-0,4 mm als MahlkOrper gefullt ist, werden 80,8 Teile der Rohpigmentsuspension 12.4 %ig und 19,2 
Teile Wasser eindosiert und 30 Minuten lang mit einer UmlangsgeschwincfigkBit von 1 5.8 mfs und einer Leistungscfichte 
von 3,5 kW/l Mahlraum t>ei 20 °C gemahlen. Dan^ werden die MahlkOrper dirch Sieben vom Mahlgut abgetrennt. 
Die Mahlgutsuspension wird anschlie8end ak)gesaugt, mit Wasser gewaschen und das erhaltene Pigment bei 80 **C 
getrocknet. 

Man ertiait 8,9 Teile Pigment. Im HS-Lack werden transparente und fart>starke Lackierungen ertiattea Die Glanzmes- 
sung ergibt den Wert 73 und die Viskosiiatsmessung den Wert 3.5 & Die Rheok)gie wird mit 3 tiewertet. 

, PMentansprQche 

1 . Verfahren zur Herstellung von N,N'*Dimethyl-perylen-3,4,9. 1 0-tetracarbonsflurediinud unter Anwendung der Reak- 
tk>n von Perylen-3.4.9,10-tetracart)onsauredianhydrid mit Monomethylamin, dadurch gekennzeichnet. daB man 
pro Mol Perylen-3.4.9.10- tetrTCartx>nsauredianhydrid die mindestens 2-1ach molare Menge Monometfiylannn und 
eine mindestens 3-fache Gewichtsmenge Wasser, k>ezogen auf das Gewk^ht des Dianhydrids. einsetzt, die Reak- 
tk>n bei einer Temperatur von 50 bis 200 ""C durchfOhrt nk;ht umgesetztes Monomethylamin abdestilliert das erhal- 
tene Rohpigment in einem flitesigen. wdBrigen oder wdBrig-organischen Mecfium auf einer Ruhrwerkskugelmuhle. 
die mit einer Leistungsdichte von mehr als 1 ,5 kW pro Liter Mahlraum und einer RQhnwerksumfangsgeschwincfig- 
kait von mehr als 1 2 rn/s betriet>en wird. unter der Enwirkung von MahlkOrpem vom Durchmesser gleich oder Mei- 
ner als 0,9 mm naBvermahIt und das erhaltene Pigment isoliert; mit der MaBgak>e, daB zu einem beliebigen 
Zeitpunkt des Verfahrens. spdtestens jedoch w&hrend der NaBmahlung, ein oder mehrere Zusatzstoffe aus der 
Gruppe der Pigmentdispergatoren und Tenside zugegeben werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB man pro Mol Perylen-3.4,9,10-tetFacarbonsauredianhy- 
drid die 3- bis 10-fach molare Menge. vorzugsweise 3- bis B-fiach molare Menge, Monomethylamin eInsetzL 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2. dadurch gekennzeichnet daB man das Monomethylamin bei 0 bis 80 **C. vor- 
zugsweise bei 20 bis 60 ""C. zusetzt. 

4. Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet daB man eine 5- bis 12-fache, • 
vorzugsweise 6- bis 9-fache, Gewichtsmenge V\fesser, t)ezogen auf das Gewicht des Dianhydrids. einsetzt. 

5. Verfahren nach mindestens einem der AnsprQche 1 bis 4. dadurch gekennzeichnet daB man das Rohpigment in 
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wdBriger Suspension ohne Zwischenisoliening der NaBmahlung zufuhrt. 

6. Verfahren gemftB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB de VenrveiUauer des 
Mahlguts in der RuhiwertekugelmQhle 5 bis 60 Minuten. vofzugswe^ 10 bis 45 Minuten, betrSgt 

5 

7. Verfahren gemftB einem Oder mehreren der AnsprQche 1 bis 6, dadirch gekennzeichnet. daB man sdche anion- 
akiiven, kationaktiven und/bder nichtionogenen Tenside einsetzt die bei der DestiDatbn des Methylamins Oder b^ 
der Mahlung nicht schdumen. 

10 8. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprOche 1 brs 7, dadurch gekennzeichnet, daB man als Pigmentdi- 
spergatoren eolche der allgemeinen Fbrmei (f) 




inweteher 

2S ein W^erstoffatom, eine Hydroxy- oder Aminogmppe, oder eine Ci-C^o-AJkylgruppe. die durch ein oder 

mehrere Chlor- oder Bromatome, eine Phenylgruppe, ein oder mehrere Cyan-, Hydroxy-, Cait>amoyt-, C2-C4- 
Acyl- Oder Ci-C4-AlkDxygruppen sut)stituiert sein kann oder peif luoriert oder teilfhxHiert ist, und 

und P? unatihangig voneinander ein Wiasserstoffatom. eine 8Uk)6tituierte oder unsul)stituiertei oder teil- 
oder perfhiorierte Alkylgruppe mit 1 bis 20 Kbhienstofliatomen. oder eine substituerte oder unsut)s1ituierte. 

30 Oder teil- oder perf luaierte Alkenytgruppe mit 2 t)is 20 Kbhtenstoftatomen. darstellen, wobei die Sut)stituenten 

Hydroxy. Phenyl, Cyano, Chk>r. Brom, C2-C4-Acyl oder CrC4-AlkaKy sein und vorzugsweise 1 bis 4 an der 
Zahl sein KAnnen, oder R^ und R^ zusammen mit dem N-Atom einen gesdttigten, ungesattigten oder aromatl- 
schen heterocydischen Ring biUen. der gegebenenfalls ein weiteres Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefel- 
atom im Ring enth&K; und 

3S n eine Zahl von 1 bis 6 ist; 

und/oder solche der allgemeinen Formel (II) 



40 



45 




so 

inweteher 

V einen bivalenten Rest -O. >NR^ oder >NR^-Y und 
55 W den bivalenten Rest >NR^-YX^bedeutet. 

D ein Chlor- oder Bromatom und sofern o >1 ggf. eine Kbmbination davon darsteOt. und o eine Zahl von 0 t)(S 
4 ist; 

R^ for ein Wasserstoftatom, eine C^-CiB-Alkylgnjppe oder fOr eine Phenylgruppe steht, die unsubstHuiert Oder 
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durch Halogen, Ci-C4-Alkyl. Ci-C4-AlKQxy oder Phenylazo eirv Oder mehrlach substituiert sen kann. 

fOr me CrCis-Alkylengruppe steht die innerhalb der C-C-Kette durch ein BrQckenglied aus der Reihe -O- 
. -NR^-, Phenylen. -CO. -SO2- oder -CR^R^-cder eine (^emisch sinnvolle Kbmbination davon ein- oder 
nnehrfach unterforochen sein kann und in dem R^, R^ und R^ unabhdngig voneinander jeweDs ein Wi^serstoff- 
atom Oder eine Ci-C4-Alkylgruppe sind, die unsubstituiert oder durch einen heterocydischen Rest substituiert 
sein kann, oder R^ fur eine Phenylengruppe steht, die unsubstituiert oder durch CrC4-Alkyl oder Ci -C4-AlkDxy 
ein- Oder mehrfach substituiert sein kann, 
Y einen der anionischen Reste -SO3' oder -COO' tiedeutel. und 
X* die Bedeutung oder das Aquivalent 



m 



eines MetaUkations aus der 1 . bte 5. Hauptgruppe oder aus der 1 . oder 2. oder der 4. bis 8. Nebengruppe des 
Periodensystenns der chemischen Elemente bezek^hnet. wot>ei m eine der Zahlen 1, 2 oder 3 ist oder ein 
Anrvnoniumion N^R^R^^R^^R^^ definiert, wobei die Sti)Sti1uenten P?, R^°, R^^ und R^^ amquartflren N-Atom 
unabhangig voneinarxler jeweils ein Wasserstoffatom oder eine Gnf)pe aus der Reihe Ca-Cao-AII^, Cg-Cso- 
Alkenyl, Cs-CsQ-Cydoalkyl, unsubstHuiertes Oder durch Ci-Cg-alkyGertes Phenyl oder eine (Poly)all^enQxy- 
gnijpe 



-CH GH2 o H 



sind, in der R^ for Wasserstoff Oder Ct-C4-Alkyt steht und k eine Zahl von 1 bis 30 ist; 
und worin als R^, R^°, R^^ und R^^ ausgewriesenes AlkyI, Alkenyl. Cydoalkyl. Phenyl oder Alky^henyl durch 
Amino. Hydroxy uncVoder Cartxscy sibstituiert sein kOnnen; oder wobei die Sut>stituenten R^ und R^^ zusam- 
men mit dem quartaren N-Atom ein fQnf- bis siebengliedriges gesflttigtes Ringsystem, das ggf. noch weitere 
der Heteroatome O. S und/oder N enthait. bikien kOnnen, 

Oder wobei die Substituenten R^, R^^ und R"* ^ zusammen mrt dem quartdren N-Atom ein fOnf- bis siebenglied- 
riges aromatisches Ringsystem. das ggf. noch weitere der Heteroatome O. S und/oder N enthdit und an dem 
ggf. zusdtzlk:he Ringe ankondensiert sind, t>iUen kOnnen, und/oder sok;he der allgemeinen Formel (III) 




in welcher 

A einen bivafenten Rest der Formel 
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:n.r«-hn* 



-R15 



10 



und 

B einen bivalenten Restder Fbrmel 



Oder 



N-R«. coo- 



ts 



20 



25 



bedeutet. 

e einen Wert von 0 bis 8 hat und. wenn e > 0 ist, 

P ein Chlor- oder Bromatom und sofem e >1 ist ggf. eine KbmtMnation davon darstelft. 

R^^ fQr eine CrCi2-Alkylengruppe, eine Aralkylengnippe oder eine Arylengruppe. steht, 

R^"^ und R^^ gleich oder verschieden sind und ein Wasserstofiatom, einen substituierten oder unsubstituierten 

Ci-C2o-Alkylrest. oder einen sut)6tituierten oder unsubstituierten C2-C20'^^yl>'^ bedeuten. aber R^^ und 

R^^ nicht gleichzeitig Wasserstoff sind, oder 

R^'^ und R''^ zusanvnen mit dem angrenzenden N-Atom ein heterocydisches Ring^stem biiden, das ggf. 
noch weitere der Heteroatome O, S und/bder N im Ring enthait und an das ggf. zusdtzliche Ringe ani«onden- 
siert sind, und 

R^^ eine geradkettige oder verzwetgte Ci-<}^2'^Mengruppe darsteitt; und/oder solche der allgenneinen For- 
mel(IV) 



30 




OV) 



40 In welcher Z die Bedeutung . Z^ oder Z^ hat, mit der MaBgabe. daB beide Z nicht gleichzeitig 2? sind, wot>ei 

Z^ ein Rest der Formei (IVa) ist, 

4X-Y]q-IXi-Y^]r[X2-NH)5H (IVa) 

4S worin 

X, und X^ ^eich oder verschieden sind und enen verzweigten oder unverzweigten Cz-C^Mk^enresA oder 
einen Cs-CVCycioalkylenrest bedeuten, der durch 1 bis 4 Ci-C4-AIkylreste, IHydroxyreste, l-fydroxyalky1reste 
mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und/oder durch 1 bis 2 weitere Cs-CrCydoalMreste sut>stituiert sein lann; 
Y und gleich oder verschieden sind und eine NH-. -0-. N(Ci-C6-alkyO-Qrijppe, oder 

so 

-o 

55 . 

bedeuten; 

q eine Zahl von 1 t)is6: 
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r und 8 unabhdngig voneinander eine Zahl von 0 bis 6, 
wobei r und s nicht gleichzeilig Null sind; 
1? ein Rest der Fbrmei (IVb) ist, 

IX-QIqiiXiOlqH (IVb) 

worm 

q1 esne Zahl von Obis 6; und 

WiassefBtoff. Hydroxy, Amino Oder C^-Ca'AIM ist wobei die Alkylgruppe durch 1 bis 4 Substituenten aus 
der Gmppe G. Br. CN, OH, CeHs. Caibamoyl, CrC4-Acyl, Ci-C4'AlkD}^ und NR^R^ substituiert sein kann, 
Oder perf tuoriert Oder teilftuoriert ist; wobei 

R^ und F)^ unabhSnglg voneinander ein Wasserstoffatom, eine siAstitiderte Oder unsii)6tHuierte, oder teH- 
Oder perffajorierte Alkylgruppe mit 1 be 20 KDhlenstofffatomen, oder eine substituierte oder unsubstituierte, 
Oder tetl- oder perf luorierte Alkenylgruppe nit 2 bis 20 Kbhienstoffatomen darstellen, wobei die Substituenten 
Hydroxy, Phenyl, Cyano, Chlor. Brom, C2-C4-Acyl oder Ci-C4-Alkoxy sein kOnnen, oder R^ und R^ zusammen 
mit dem N-Atom einen gesdttigten, ungesdttigten oder aromatischen heterocydischen Ring biUen, der gege- 
l>enenfalls ein weiteres Stkicstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelatom im Ring enthatt. 



9. Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 1 Khs 8. dadurch gekennzeichnet, daB man als Tenside Fettsflu- 
retauride, Harzseifea Ammonlumsaize von Fettaminen oder ein Kbndensationsprodukt von Cyanurchlorld. Taurin, 
N,N*-Diethyiaminoprof^lamin und p-Phenylendiamin einsetzt. 

10. VerfEihren nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB man insgesamt 1 bis 25 
Gew.-%, bevorzugt 5 k>is 15 Gew.-%k an Tenstden und/oder Pigmentcfispergatoren, bezogen auf das Rohpigment 
zugbL 
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ABSTRACTED- PUB-NO: EP 97984 6A 
BASIC-ABSTRACT: 

NOVELTY - Preparation of N, N ' -dimethyl~perylene-3, 4, 9, 10-tetracarbodiimide (I) 
involves reacting the dianhydride (II) with not less than 2 mole monomethylamine 

(III) /mole (II) and not less than 3 times its mass of water at 50-200 deg. C and 
distilling off unreacted (III) . The crude pigment is milled in liquid, aqueous 

(organic) medium at a power density of over 1.5 kW/1 and stirrer peripheral 
velocity of over 12 m/s, using balls with a diameter at most 0.9 mm and the pigment 
is isolated. Pigment dispersant (s) and/or surfactant (s) are added at any time but 
at the latest during wet milling. 

DETAILED DESCRIPTION - In the preparation of N, N' -dimethyl-perylene-3, 4, 9, - 10- 
tetracarbodiimide (I) by reacting perylene-3, 4, 9, 10-tetracarboxylic dianhydride 

(II) with monomethylamine (III), not less than 2 mole (III) /mole (II) and at least 
3 times the mass of water with respect to (II) are used. Reaction is carried out at 
50-200 deg. C and unreacted (III) is distilled off. The resultant crude pigment is 
wet milled in a liquid, aqueous or aqueous-organic medium in a stirred ball mill 
with a power density of over 1.5 kW/1 mill capacity and stirrer peripheral velocity 
of over 12 m/s, using balls with a diameter at most 0 . 9 mm and the resultant 
pigment is isolated. Additive (s) selected from pigment dispersants and surfactants 
are added at any time during the process but at the latest during wet milling. 

USE - (I) pigment is used for pigmenting high-molecular materials, including 
automobile lacquers, especially metallic lacquers. 

ADVANTAGE - (I) (C.I. Pigment Red 179, C.I. number 71130) is an organic, 
transparent or opaque pigment of red or maroon color, depending on the 
manufacturing conditions. Adding surfactant (s) and/or pigment dispersant (s) at the 
latest during ball milling with a high energy density gives transparent pigment 
with favorable coloristic and rheological properties and is simple, very 
environmentally friendly and economical. 
ABSTRACTED- PUB-NO : 

EP 979846B 

EQUIVALENT -ABSTRACTS : 

NOVELTY - Preparation of N, N * -dimethyl-perylene-3, 4, 9, 10-tetracarbodiimide (I) 
involves reacting the dianhydride (II) with not less than 2 mole monomethylamine 

(III) /mole (II) and not less than 3 times its mass of water at 50-200 deg. C and 
distilling off unreacted (III) . The crude pigment is milled in liquid, aqueous 
(organic) medium at a power density of over 1.5 kW/1 and stirrer peripheral 
velocity of over 12 m/s, using balls with a diameter at most 0.9 mm and the pigment 
is isolated. Pigment dispersant (s) and/or surf actant (s) are added at any time but 
at the latest during wet milling. 

DETAILED DESCRIPTION - In the preparation of N, N • -dimethyl-perylene-3, 4, 9, - 10- 
tetracarbodiimide (I) by reacting perylene-3, 4, 9, 10-tetracarboxylic dianhydride 



*• {II) with monomethylamine (III), not less than 2 mole (III) /mole (II) and at least 
3 times the mass of water with respect to (il) are used. Reaction is carried out at 
50-200 deg. C and unreacted (III) is distilled off. The resultant crude pigment is 
wet milled in a liquid, aqueous or aqueous-organic medium in a stirred ball mill 
with a power density of over 1.5 kW/1 mill capacity and stirrer peripheral velocity 
of over 12 m/s, using balls with a diameter at most 0.9 mm and the resultant 
pigment is isolated. Additive (s) selected from pigment dispersants and surfactants 
are added at any time during the process but at the latest during wet milling. 

USE - (I) pigment is used for pigmenting high-molecular materials , including 
automobile lacquers, especially metallic lacquers. 

ADVANTAGE - (I) (C.I. Pigment Red 179, C.I. number 71130) is an organic, 
transparent or opaque pigment of red or maroon color, depending on the 
manufacturing conditions. Adding surf actant (s) and/or pigment dispersant (s) at the 
latest during ball milling with a high energy density gives transparent pigment 
with favorable coloristic and rheological properties and is simple, very 
environmentally friendly and economical. 

US 6174361B 

NOVELTY - Preparation of N,N'-dimethyl-perylene-3, 4, 9, 10-tetracarbodiimide (I) 
involves reacting the dianhydride (II) with not less than 2 mole monomethylamine 

(III) /mole (II) and not less than 3 times its mass of water at 50-200 deg. C and 
distilling off unreacted (III) . The crude pigment is milled in liquid, aqueous 

(organic) medium at a power density of over 1.5 kW/1 and stirrer peripheral 
velocity of over 12 m/s, using balls with a diameter at most 0.9 mm and the pigment 
is isolated. Pigment dispersant (s) and/or surf actant (s) are added at any time but 
at the latest during wet milling. 

I 

DETAILED DESCRIPTION - In the preparation of N, N » -dimethyl-perylene-3, 4, 9 , - 10-. 
tetracarbodiimide (I) by reacting perylene-3, 4, 9, 10-tetracarboxylic dianhydride 
(II) with monomethylamine (III), not less than 2 mole (III)/mole (II) and at least 
3 times the mass of water with respect to (II) are used. Reaction is carried out at 
50-200 deg. C and unreacted (III) is distilled off. The resultant crude pigment is 
wet milled in a liquid, aqueous or aqueous-organic medium in a stirred ball mill 
with a power density of over 1.5 kW/1 mill capacity and stirrer peripheral velocity 
of over 12 m/s, using balls with a diameter at most 0 . 9 mm and the resultant 
pigment is isolated. Additive (s) selected from pigment dispersants and surfactants 
are added at any time during the process but at the latest during wet milling. 

USE - (I) pigment is used for pigmenting high-molecular materials, including 
automobile lacquers, especially metallic lacquers. 

ADVANTAGE - (I) (C.I. Pigment Red 179, C.I. number 71130) is an organic, 
transparent or opaque pigment of red or maroon color, depending on the 
manufacturing conditions. Adding surf actant (s) and/or pigment dispersant (s) at the 
latest during ball milling with a high energy density gives transparent pigment 
with favorable coloristic and rheological properties and is simple, very 
environmentally friendly and economical. 
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